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69 Verfahren zur Herstellung von Losungen von Salzen wasserloslicher Carbonsiiuren kationischer
Farbstoffe bzw. optischer Aufheller.

@ Es werden Lésungen von Salzen kationischer Farb-

stoffe bzw. kationischer optischer Aufheller herge-
stellt, wobei man vom Halogenid des kationischen Farb-
stoffs bzw. Aufhellers ausgeht und dieses in wissrigem
oder wasserfreiem Medium mit mindestens einer wasser-
16slichen Carbonsdure in Gegenwart einer Epoxidverbin-
dung mit minimal 13 Kohlenstoffatomen umsetzt.

Auf diese Weise iiberfilhrt man den Farbstoff bzw,
Aufheller von der in Wasser schwerloslichen Halogenid-
form in das leichtlosliche Salz einer Carbonsiure. So her-
gestellte Farbstofflosungen sind lagerstabil und eignen
sich insbesondere zum Farben von sauer modifizierten
hydrophoben Synthesefasern.
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PATENTANSPRUCHE Temperaturen, standhalten. Vielfach werden auch echte Losun-

1. Verfahren zur Herstellung von Losungen von Salzen was-  gen in einem recht engen pH-Bereich gefordert. Die allfillig
serloslicher Carbonsiuren kationischer Farbstoffe bzw.katio-  zur Verwendung gelangenden Losungsmittel sollen nicht
nischer optischer Aufheller, dadurch gekennzeichnet,dassman  leichtflichtig und moglichst wenig toxisch sein.
das Halogenid eines kationischen Farbstoffes bzw. Aufhellers 5 Die Herstellung von fliissigen Handelsformen kationischer
in wissrigem oder wasserfreiem Medium mit mindestens einer ~ Farbstoffe und optischer Aufheller ist schon seit ldngerer Zeit
wasserldslichen Carbonsiure in Gegenwart einer Epoxidver- Gegenstand vieler Erfindungen gewesen.
bindung mit minimal 13 Kohlenstoffatomen umsetzt. Die kationischen Farbstoffe bzw. Aufheller fallen bei der

2. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, ~ Synthese vielfach als Salze starker Sauren (insbesondere Sul-
dass man als Halogenid das Chlorid des Farbstoffes bzw. Auf- 10 fate, Chloride, Methosulfate) an. Als solche sind sie meist in

hellers verwendet. ' Wasser oder in organischen Medien schwer 1oslich. Um diesen
3. Verfahren gemiss den Anspriichen 1 und 2, dadurch Nachteil zu beheben wurde daher schon empfohlen aus Salzen
gekennzeichnet, dass man mindestens eine wasserlSsliche ali- starker Sauren kationischer Farbstoffe oder optischer Aufhel-
phatische Carbonsiure verwendet. ler zuerst die entsprechenden freien Farbstoff- bzw. Aufheller-
4. Verfahren gemiss Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, 15 basen herzustellen und diese dann zu Salzen wasserloslicher
dass man als Carbonsiure eine substituierte oder unsubstitu- Carbonsiuren (z.B. Essigsdure) umzusetzen. Diese carbonsau-
ierte niederaliphatische Carbonsiure verwendet. ren Salze (z.B. Acetate) werden in einem mit Wasser in jedem
5. Verfahren gemiss den Anspriichen 3 und 4, dadurch Verhiltnis mischbaren Lésungsmittel, wie mehrwertigen Alko-
gekennzeichnet, dass man als Carbonsiure eine Monocarbon-  holen und deren Athern oder Estern, Polyathern, Amiden, Lac-
sdure verwendet. 20 tonen, Nitrilen, Dimethylsulfoxyd, Tetrahydrofuran oder Dio-
6. Verfahren gemiss den Anspriichen 3 und 4, dadurch xan geldst, um einerseits die gewiinschte Fliissigform und
gekennzeichnet, dass man als Carbonsiure eine Dicarbonsdure  andererseits die gewiinschte Lgslichkeit der kationischen Farb-
verwendet. stoffe bzw. Aufheller zu erhalten.
7. Verfahren gemiss Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, Es gibt nun aber kationische Farbstoffe und optische Auf-
dass man als Carbonséure eine Tricarbonsiure verwendet. »5 heller, bei denen es nicht moglich ist, die Acetate auf die

8. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, ~ genannte Artaus den entsprechenden Salzen starker Sduren
dass man die Umsetzung in wissriger Carbonsdure durchfithrt.  herzustellen, weil die Farb- bzw. Aufhellerbasen nicht stabil

9. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,  sind oder sich nicht abscheiden lassen.
dass man die Umsetzung in wasserfreier fliissiger Carbonsiure Man hat auch bereits vorgeschlagen, Salze von Carbonsiu-
durchfiihrt. 30 ren durch Anionenaustausch oder durch Umsetzung der

10. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, schwerléslichen Carbonate oder Bicarbonate kationischer
dass man einen 30- bis 2000%igen Uberschuss an Carbonsdure ~ Farbstoffe mit Carbonsiuren zu erhalten.
verwendet. Wihrend der Ionenaustausch technisch sehr oft unwirt-
schaftlich ist, scheitert die Methode iiber das Bicarbonat meist
daran, dass es zweistufig ist und die Bicarbonate zudem oft
schwer kristallisieren und daher grosstechnisch nicht abge-
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schieden werden konnen.
In der franzosichen Patentschrift Nr.2 290 479 wird ein
Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Verfahren beschrieben, worin die Halogenide, insbesondere
Losungen von Salzen wasserloslicher Carbonséuren kationi- 4o die Chloride, kationischer Farbstoffe in Salze niederer aliphati-
scher Farbstoffe bzw. optischer Aufheller. Die mittels dieses scher Carbonsiuren iiberfiihrt werden, indem man sie in wéssri-

Verfahrens erhaltenen Losungen kationischer Farbstoff-bzw. ~ gem oder wasserfreiem Medium mit niederen aliphatischen
Aufhellersalze, welche mit Wasser in jedem Verhiltnis misch- ~ Carbonséuren und mit einer Epoxidverbindung mit maximal 12
bar sind, kénnen zur Herstellung von Farbeflotten und Druck-  Kohlenstoffatomen bei Raumtemperatur umsetzt.

pasten zum Férben, optischen Aufhellen und Bedruckenvon 45 Es wurde nun gefunden, dass man statt niederen Epoxidver-
insbesondere synthetischen Textilmaterialien verwendet wer-  bindungen hohere Epoxidverbindungen verwenden kann.

den. - Da die niederen Epoxidverbindungen fliichtig sind, kann
Bekanntlich sind die Handhabung und Verwendung von dies eine Gefahr fiir die Gesundheit bedeuten, wenn sie eingeat-
kationischen Farbstoffen bzw. optischen Aufhellern in Form met werden. Die hoheren Epoxidverbindungen dagegen wei-

von Pulvern mit einer unangenehmen Staubentwicklung ver- 5o sen einen tieferen Dampfdruck auf und sind deswegen nicht
bunden, die nicht nur von dem diese Pulver handhabenden Per-  fliichtig. Somit ist eine Besserung der Arbeitshygiene sowie
sonal als lastig und unhygienisch empfunden wird, sondern grossere Sicherheit beziiglich Brand- und Explosionsgefahr bei
auch zu einer standigen Verunreinigung der Raumlichkeiten, deren Handhabung gewihrleistet. Da die meisten hoheren
Arbeitsplitze und Apparaturen fiihrt, was die Verwendung ent- Epoxidverbindungen Bis- oder Tris-Epoxidverbindungen sind,
sprechender Schutzvorrichtungen erfordert. Ferner ist es oft 55 sind sie zudem noch wirtschaftlicher als die Mono-Epoxidver-
schwierig, pulverformige, kationische Farbstoffe bzw. optische  bindungen.

Aufheller in Wasser aufzuldsen, da sie sich schlecht benetzen Die vorliegende Erfindung betrifft somit ein Verfahren zur
lassen und manchmal Klumpen bilden. Die Zubereitung von Herstellung von Losungen von Salzen wasserloslicher Carbon-
Firbe- bzw. Aufhellerflotten wird hierdurch erschwert. Daher  siuren kationischer Farbstoffe bzw. kationischer optischer
bestand das Bediirfnis, diese Nachteile zu beheben. 0 Aufheller, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass man das

7u diesem Zweck wurden bereits verschiedene Vorschlige ~ Halogenid eines kationischen Farbstoffes bzw. Aufhellersin
gemacht. So wurde empfohlen, kationische Farbstoffe und opti- wissrigem oder wasserfreiem Medium mit mindestens einer
sche Aufheller in Form von wissrigen oder organischen, insbe- ~ wasserloslichen Carbonséure in Gegenwart einer Epoxidver-

sondere konzentrierten Losungen in den Handel zu bringen. bindung mit minimal 13 Kohlenstoffatomen umsetzt.
Die Anforderungen, die an konzentrierte fliissige Handels- 65 Als Farbstoff-bzw. optische Aufhellersalze kommen fiir das
formen gestellt werden, sind jedoch zahlreich. So miissen sie erfindungsgemisse Verfahren vorwiegend die Chloride, aber

mit Wasser unbeschrankt mischbar sein und ohne Zersetzung  auch die Bromide kationischer Farbstoffe bzw. Autheller, wie
einer verschieden lange dauernden Lagerung, oft bei erhdhten  sie bei der Herstellung anfallen, in Frage, welche in Wasser und
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Losungsmitteln meist schwerl6slich sind und daher nicht zur siure, Weinsdure und Apfelsiure. Als Beispiel einer Tricarbon-

Herstellung konzentrierter und lagerstabiler Losungen nach sdure sei die Zitronensiure genannt,

bekannten Methoden verwendet werden konnen. Als Beispiele ungesittigter Monocarbonsiure seien die
Unter «schwerloslich» in diesem Sinne versteht man,dass ~ Acryl- und Methacrylsdure und die Vinylessigsiure genannt.

das Farbstoffsalz nicht geniigend 16slich ist, um eine fiir ein 5 Als Beispiele ungesittigter Dicarbonsiuren seien z.B. die

Farbstoffpriparat ausreichende, gewiinsche konzentrierte Malein- und Fumarsédure genannt.

Lésung desselben zu erhalten. Vorteilhaft werden substituierte und unsubstituierte nieder-
Die erfindungsgemiss verwendbaren Halogenide kationi-  aliphatische Carbonséuren, insbesondere Ameisensiure oder

scher Farbstoffe und Aufheller sind bekannt und kénnen nach Essigsiure, verwendet.

bekannten Methoden hergestellt werden. Es handelt sich dabei 10 Diese Carbonsiuren kénnen in Form wissriger (z.B. 20- bis
chemisch um Farbstoffe, die ein farbiges Kation und als farblo- 99 5%iger) Losungen verwendet werden. Vorteilhaft wird die
-ses Anion ein Halogenatom, insbesondere ein Chloratom, ent-  Carbonséure in einem Uberschuss, insbesondere von 30 bis
halten. Die Farbstoffe konnen den verschiedensten chemischen  2000%, vor allem von 110 bis 500%, vorzugsweise von 110 bis
Klassen angehoren, beispielsweise handelt es sich um Azofarb-  300%, bezogen auf die umzusetzenden Anionen, eingesetzt, um
stoffe, wie Monoazo-, Disazo- und Polyazofarbstoffe, Anthra- s einen quantitativen Ablauf der Reaktion zu gewihrleisten. Bei

chinonfarbstoffe, Phthalocyaninfarbstoffe, Diphenylmethan-  Verwendung von fliissigen Carbonsauren kann auch wasserfrei
und Triarylmethanfarbstoffe, Naphtholactam-, Methin-, Poly- gearbeitet werden. .
methin-, Azomethinfarbstoffe, Enamin-, Hydrazon-, Thiazol, Erfindungsgemiss konnen die verschiedensten Epoxidver-
Ketonimin-, Acridin-, Cyanin-, Nitro-, Chinolin-, Benzimidazol-, bindungen verwendet werden. Es handelt sich z.B. um Mono-
Xanthen-, Azin- und Thiazinfarbstoffe. Bevorzugte kationische 2 epoxidverbindungen mit mindestens 13 Kohlenstoffatomen im
Farbstoffe sind Azacyanin- und Oxazinfarbstoffe sowie Farb- Molekiil, wie Umsetzungsprodukte von Epichlorhydrin mit
stoffe mit externer Ammoniumgruppe. . gesittigten und ungesittigten, aliphatischen, aromatischen
Geeignete OPUSCI'{C Autheller smgi Z;B- Quat'ermsler ungs- oder araliphatischen Alkoholen und Phenolen, um Diepoxid-
produkte von Pyrazolinen, Naphthalimiden, Imidazolen (wie verbindungen, wie Dialkylendioxide, und Umsetzungsprodukte

zB. Abkommlinge des Benzimidazol{(2)-yl-2-benzofurans,des 25 von Epichlorhydrin mit Dialkoholen, Polyalkylenglykolen oder
5-Phenyl-2-benzimidazol(2)-yl-furans oder Abkdmmlingevon  heterocyclischen Verbindungen, sowie um Triepoxidverbin-
Cumarinen mit Imidazolresten in 3- und/oder 7-Stellung) oder dungen, vorzugsweise handelt es sich um Polyepoxidverbin-

Triazolen (wie z.B. Abkémmlinge von Cumarinen mit Triazol- dungen, insbesondere um Di- und Triepoxide.
resten in 3- und/oder 7-Stellung) mit quaternisierbaren tertiéren Die Epoxidverbindung wird ebenfalls mit Vorteil im Uber-
Stickstoffatomen sowie Oxacyaninderivate. 30 schuss verwendet. Der Uberschuss liegt etwa zwischen 10 und

Geeignete erfindungsgemdss verwendbare wasserldsliche  300%, vorzugsweise zwischen 10 und 200%, der theoretischen
Carbonséuren sind vor allem wasserldsliche aliphatische, insbe-  Menge, bezogen auf die umzusetzenden Anionen.
sondere niederaliphatische (Cy-4) Carbonsauren, wie z.B. was- Geeignete Monoepoxide sind z.B. gesittigte und ungesit-
serldsliche, gesittigte und ungesattigte aliphatische Mono-und  tigte Umsetzungsprodukte von Alkoholen und Phenolen mit
Polycarbonsauren, welche gegebenenfalls substituiert sein kon- 35 Epichlorhydrin, wie beispielsweise Verbindung der Formel
nen. Als Substituenten kommen vor allem Halogen, wie Chlor,

Brom und Fluor, Alkoxy, vorzugsweise Hydroxy, sowie gegebe- 0

renfalls substitutiertes Phenyl in Frage. Unter Poly-Carbonsaiu- /N

ren versteht man vor allem Di- und Tri-Carbonséuren. Man R -0 - CH 9~ CH - CH 2

kann auch Gemische dieser wasserloslichen Carbonsduren ver- 4

wenden. worin R einen aliphatischen, aromatischen oder araliphati-
Bei den gesattigten wasserldslichen aliphatischen Mono- schen Rest mit mindestens 10 Kohlenstoffatomen bedeutet.

carbonsiuren handelt es sich z.B. um gesittigte unsubstituierte Geeignete Diepoxide sind z.B. Dialkylendioxide, wie die

Monocarbonsiuren, wie Ameisensdure, Essigsdure, Propions, Verbindungen der allgemeinen Formel

n-Valerian- und Capronsaure, sowie um substituierte niedere 45

Monocarbonséiuren, wie Glykolsdure und Milchsiure, halogen- 0 0

substituierte niederaliphatische Monocarbonsauren, wie Fluor- 7 N\

essigsiure, Chloressigsdure, Bromessigsiure, Jodessigsiure, CH 9 ~ CH - (CHZ )Y - CH - CH 2

Dichlor- und Trichloressigsiure, a-Chlorpropion- und -Chlor- )

propionsiure sowie Methoxyessigsdure, Cyanessigsdure, Gly- 5o worin y eine Zahl von mindestens 9 bedeutet.

oxalsdure und Phenylessigsdure. Umsetzungsprodukte von Epichlorhydrin mit Dialkoholen
Beispiele gegebenenfalls substituierte Dicarbonsdurensind  sind z.B. Verbindungen der allgemeinen Formel

Oxalsdure, Malonséure, Bernsteinsdure, Glutarsiure, Adipin-

0
<N\ AT
CH, -'CH - CH, - 0 - (CH,) - 0 - CH, - CH - CH,

worin m eine Zahl von mindestens 7 bedeutet.
Umsetzungsprodukte von Epichlorhydrin mit Polyalkylen-
glykolen sind z.B. Verbindungen der allgemeinen Formel

0 R 0]
\ ' N\
- CH - CHZ -0 - (CH-CH20 ) n " CHZ - CH - CH

e
CH, 9
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worin n eine Zahl von 3 bis 10 und R H oder CH: bedeuten, Umsetzungsprodukte von Epichlorhydrin mit heterocycli-
wobei, wenn R H bedeutet, n mindestens 4 ist, z.B. die Verbin- schen Verbindungen sind z.B. die Diepoxidverbindungen der
dung (R = H,N ~ 6 bis 7). allgemeinen Formel

0 0

TN 7\
CH, - CH - CH, - X - CH, - CH - CH,

2 2

worin X einen zweiwertigen heterocyclischen Rest, welcher 10
mindestens 7 Kohlenstoffatome aufweist, bedeutet, wie die
Verbindung der Formel

CH

%9

0 H c-——l—a< CH 0

VRN 3 / 3 77N\
CH, - N - CcH

CH2 - CH - 9

Als geeignetes Triepoxid sei z.B. die Triepoxidverbindung der

Formel
fH3 0 3 9
0 H 4 H,C——/ 0
AN 3 3 / /7 N\
CH, - CH - CH, - N N - CH, - - - - - -
2 2 T 2 /CH CH2 N N CH2 CH CH2
{
0 0
\ . 7
C 9 CH - CHZ

genannt. 35 séure, inshbesondere eines Acetates, des kationischen Farbstof-

Das erfindungsgemisse Verfahren wird vorzugsweise auf ~ fes bzw. Aufhellers enthalten. .
folgende Weise durchgefiihrt: Durch Einengen der erhaltenen Losungen kann jede

Das Halogenid des kationischen Farbstoffes bzw. Aufhel-  gewiinschte Konzentration erhalten werden.
lers wird zunéchst bei Raumtemperatur in die vorzugsweise Der Hauptvorteil des erfindungsgemassen Verfahrens liegt

iiberschiissige wasserlosliche Carbonsdure bzw. Carbonséure- 40 darin, dass bereits im Herstellungsprozess konzentrierte
gemisch gegebenenfalls in Form einer wéssrigen Losung einge-  Lésungen, die direkt gebrauchsfihig sind, erhalten werden.
tragen und unter Verwendung von in der Technik iiblichen Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemaéssen Verfahrens
Mischvorrichtungen, wie Riihrwerken oder Turbomischern,¥%2  liegt darin, dass man den Verlauf der Reaktion in der Abnahme
bis 1 Stunde gut geriihrt. Dann wird die Epoxidverbindung, vor-  des freien Halogenids (durch einfache Titration bestimmbar)
teilhaft im Uberschuss, langsam zugetropft. Die Temperatur 45 exakt verfolgen kann, und dass man schliesslich die Menge des

kann dabei leicht ansteigen. Am Ende stellt man durch Titra- eingesetzten Saureiiberschusses so wihlen kann, dass der pH
tion die Menge an freiem Halogenid fest. Das Reaktionisge- der Reaktionsldsung einen bestimmten Wert (z.B. 4 bis 5)
misch wird etwa 30 Minuten bis 1 Stunde geriihrt. Anschlies- erreicht. Dadurch kann man nachher bei der Anwendung die
send kann man gegebenenfalls das Reaktionsgemisch bis auf Losung durch einfaches Zusetzen von Wasser bzw. organi-

100 °C, vorteilhaft auf 30 bis 70 °C und insbesondere auf etwa 50 schem Losungsmittel auf die gewiinschte Starke verdiinnen,
35 bis 60 °C erwirmen und etwa 1 bis 4 Stunden bei dieser Tem-  und dadurch im Betrieb den ldstigen Umgang mit Sdure ver-

peratur halten. Den Uberschuss an Epoxidverbindung kann meiden.

man gegebenenfalls durch den Zusatz der dazu gerade ndtigen Man kann die gemiss vorliegender Erfindung erhltlichen
Menge an Halogenwasserstoffsiure insbesondere Salzsiure, Losungen beliebig mit anderen gleichen Farbstoff- bzw. Auf-
entfernen. In vielen Fillen ist es vorteilhaft, hierauf die erhal- 55 hellerpraparaten vermischen, ohne dass sich die Anionen st3-
tene Losung von allfillig vorhandenen anorganischen Riick- ren, d. h. ohne die Lagerstabilitéit zu beeintrachtigen. Darum
stinden durch Filtration zu klaren. Um auf die gewiinschte eignen sie sich vortrefflich zur Herstellung von sogenannten
Farbstirke bzw. Konzentration zu kommen, kann man notigen-  Premixes.

falls die Losung anschliessend mit Wasser bzw. organischem Die erfindungsgemass herstellbaren Losungen stellen lager-
Losungsmittel verdiinnen. s0 bestiandige, gebrauchsfertige Préparate dar. Sie besitzen eine

Nach dieser Verfahrensweise erhélt man eine Losung des sehr gute Loslichkeit in Wasser und kénnen daher mit Wasser
kationischen Farbstoff- bzw. Aufhellersalzes einer wasserlésli-  und auch mit organischem Losungsmittel beliebig verdiinnt,
chen Carbonséiure. Man kann diese Losung direkt als Farbe- direkt als Flotte zum Farben, optischen Aufhellen oder
bzw. Aufhellerpraparat ohne weitere Aufarbeitung verwenden.  Bedrucken von organischen Materialien, wie Leder, Wolle,
Diese erfindungsgemiss erhaltenen kationischen Farbstoff- &5 Seide, Celluloseacetat, tannierter Baumwolle, Papier und
bzw. Aufhellerlésungen sind lagerstabil iiber 3 bis 12 Monate, besonders von Textilmaterial aus sauer modifizierten hydro-
temperaturstabil von —10 bis +40 °C und konzentriert,indem  phoben Synthesefasern, wie beispielsweise sauer modifiziertem
sie etwa 10 bis 50% des Salzes einer wasserldslichen Carbon- Polyamid, Polyurethan, Polypropylen und Polyester, besonders
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- jedoch von Fasermaterial aus sauer modifiziertem Polyacrylni- dung, ohne sie darauf zu beschrinken. Darin bedeuten die Teile

tril, verwendet werden. Gewichtsteile, die Prozente Gewichtsprozente und die Tempe-
Durch Zusatz geeigneter Verdickungsmittel werden ausser-  raturen sind in Celsiusgraden angegeben.

dem verdickte Losungen erhalten, die sich vorziiglich fiir den

Einsatz in kontinuierlichen Farbe- und Druckverfahren eignen. s Beispiel 1

Die folgenden Beispiele dienen der Erlduterung der Erfin- 30,75 g des Farbstoffes der Formel
0 NH- CH\
| CH3
NH-CHZ—CHZ-CHZ—I:I-CHZ—G cl
- CHy i

werden in 18,75 g Eisessig angeschlimmt und bei Raumtempe- 20
ratur mit 34,2 g eines Epoxides der Formel

A\ A\
CH -CH- CH CH -CH CH CH HZ

mit einem Epoxidgehalt von 2,93 Val/kg versetzt. Nach 30mim’i- Man erhilt auf diese Weise eine konzentrierte gebrauchs-
tigem Nachriithren wird das Gemisch fiir 4 Stunden auf 50 bis 0 fertige Farbstofflosung, die lager- und temperaturstabil ist.
55° erwdrmt. Nach der Zugabe von 4,5 g Wasser und Abkiihlen Verwendet man anstelle des Farbstoffchlorides das Farb-
erhalt man eine stabile, etwa 37%ige Farbstoffacetatlosung, stoffbromid oder -jodid, so erhilt man bei im iibrigen gleicher
welche beim Klirfiltrieren keinen Riickstand hinterlasst. Arbeitsweise ebenfalls eine Farbstoffacetatlésung.

Ionogenes Chlor gefunden: 0% Verwendet man im obigen Beispiel anstelle der Diepoxid-

Berechnet vor dem Umsatz: 2,52% 35 verbindung dquimolare Mengen, beziiglich des Epoxidgehaltes,

Berechneter Umsatz: 100%. der Verbindung der Formel

H 3/
/o H,C / CH,

!
CHZ-CH-CHZ—N N—CH?_-CH-O—CHZ-CH-CH2

oder des Triepoxides der Formel
fiy

, ﬁ 30
/
O HyC P HyC N

CHZ-CH-CHZ-N N-CHZ)CH-CHZ-N N-—CHZ-CH-CH2
0 0)
/
CH2 -CH- CH2
so erhilt nian bei im iibrigen gleicher Arbeitsweise ebenfalls Beispiel 2
Losungen, welche lagerstabil sind und das Farbstoffacetatin e 10 Teile des im Beispiel 1 angegebenen Farbstoffes werden
der gleichen Konzentration enthalten, in 8 Teilen Wasser und 2 Teilen Milchsiure angeschlimmt und
mit 6,6 Teilen eines Bis-epoxidgemisches der durchschnittli-
chen Formel

A\ A\

CHZ-CH-CHZ-O- (CHZ—CHZ-O)6_ 7-CH2~CH-CH2
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versetzt. Nach der Zugabe von 3,4 Teilen Wasser wird das falls Losungen, welche das entsprechende Farbstoffcarbonsiu-

Genmisch fiir 2 Stunden auf 50° erwérmt. Man erhélt so nach resalz in der gleichen Konzentration enthalten.

dem Abkiihlen eine etwa 35%ige Farbstofflactatlésung, welche

bei einer Klarfiltration keinerlei Riickstand ergibt. Firbevorschrift
Ionogenes Chlor gefunden: 0,18% 5 3 Teile einer gemdss Beispiel 1 erhaltenen Farbstofflésung
Berechnet vor dem Umsatz: 24 % werden in 2000 Teilen Wasser unter Zusatz von 4 Teilen
Berechneter Umsatz: 92,5%. _ 40%iger Essigsiure, 1 Teil kristallisiertem Natriumacetat und
Die erhaltene Farbstofflosung ist direkt gebrauchsfertig 10 Teilen wasserfreiem Natriumsulfat gelost. In dieses Firbe-

und iiber Monate lager- und temperaturstabil. bad geht man bei 60° mit 100 Teilen abgetrocknetem Garn aus

Verwendet man im obigen Beispiel anstelle der Milchsidure 10 Polyacrylnitrilstapelfasern ein, erhéht die Temperatur inner-
iquimolare Mengen von Ameisenséure, Propionsdure, Acryl- halb einer Stunde auf 100° und firbt eine Stunde bei Kochtem-
sdure, Hydroxyessigsdure, Chloressigsiure, Oxalsdure, Malon-  peratur. Dann wird die Firbung gut gespiilt und getrocknet.
sdure, Bernsteinsiure, Weinsiure, Apfelsiure oder Zitronen- Man erhilt eine egale blaue Firbung mit ausgezeichneten
sdure, so erhilt man bei im iibrigen gleicher Arbeitsweise eben-  Echtheiten.
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